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(54) Title: WOOL WITH ANTI-FELT FINISH AND METHOD FOR PRODUCING SAME 

(54) Bezeicnnung: FILZFREI AUSGERUSTETE WOLLE UND VERFAHREN ZU DEREN HERSTELLUNG 

(57) Abstract 

The aim of the invention is to provide a method for obtaining an anti-felt finish comparable to that achieved with chlorine treatment 
but which avoids chemical treatment or pretrcatment as far as possible. To this end the wool is treated while the wool material is upright 
and in a moving liquor bath. 

(57) Zusammenfassung 

V n ]7fr ^uJ^L CinCm XS* hre ? «nter moglichst weitgehender Vermeidung einer chemischen Behandlung oder Vorbehandlung einen 
Hlzrrei-ErTekt, vergteichbar mit der Chlorbehandlung, zu erzielen, wird vorgeschlagen, dafl die Behandlung der Wolle bei stehender 
Ware und bewegter Flotte durchgefuhrt wird. 
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Filzfrei ausgertlstete Wolle 
und Verfahren zu deren Herstellung 



Die vorliegende Erfindung betrifft filzfrei ausgerustete Wolle 
Oder Wollfasern, ein Verfahren zum Filzfrei -Ausrtisten von Wolle 
sowie die Verwendung eines Enzyms in einem solchen Verfahren. 

FUr das Filzfrei-Ausrtisten von Wolle sind eine Reihe von Ver- 
fahren bekannt, die neben rein chemischen Oxidationsverf ahren 
insbesondere dem sogenannten Chlor- Verfahren, auch solche urn-' 
fassen, bei denen eine enzymatische Behandlung mit einer physi- 
kalischen ( Corona-Vorbehandlung ) und/oder chemischen, insbeson- 
dere oxidativen Vorbehandlung kombiniert wird. Auch die rein 
enzymatische Behandlung wurde schon versucht. 

Hinsichtlich des Filzfrei-Ef fekts 1st bislang das Chlor- 
Verf ahren unttbertrof fen. Es baut die freien Enden der Schuppen 
der Wollfasern ab und glattet damit die Oberflache der Wollfa- 
sern. Dieses Verfahren verandert die Natur der Wollfasern ver- 
gleichsweise stark. AuBerdem 1st es von einem deutlichen ver- 
gilben der Ware begleitet. 



Haufig wird dieses Chlorverfahren noch dadurch erganzt, daB die 
chlorbehandelte Faser mit einer Polymerbeschichtung versehen 
wird, die zu einer zusatzlichen Glattung der Oberflache der Fa- 
ser ftihrt. Diese Beschichtung ftlhrt allerdings zu einer weite- 
ren Veranderung der Natur der Wollfaser. 

Die bislang vorgeschlagenen rein enzymatischen Verfahren errei- 
chen entweder keine ausreichende Filzfreiheit oder aber schadi- 
gen die Fasern in einem solchen AusmaB (die ReiBfestigkeitsein- 
buBe betragt oftmals mehr als 50 %), daB die behandelten Fasern 
den Ublichen Festigkeitsanforderungen nicht mehr gentlgen. In 
der Literatur wurde deshalb bis heute die SchluBfolgerung gezo- 
gen, daB eine befriedigende Wollqualitat nur von kombinierten 
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chemisch-enzymatischen Verfahren zu erwarten ist (siehe z.B. 
den SchluBbericht zum AiF-Vorhaben Nr. 9703 GAG des Deutschen 
Wollforschungsinstituts an der RWTH Aachen e. V. vora 31. Mai 
1997). 

Um Umweltgesichtspunkte wenlgstens teilweise beriicksichtigen zu 
kttnnen slnd diese vorgenannten kombinierten chemisch- 
enzymatischen Verfahren vorgeschlagen worden, welche allerdlngs 
elnen erhebllchen maschinen-technischen Aufwand erfordern und 
sich, wenn liberhaupt, dann nur in geringem Mafie in der Praxis 
durchgesetzt haben. Beispiele hierftir sind die in der WO 
89/03909 und in der DE-A 43 44 428 beschriebenen Verfahren. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist, es ein Verfahren vorzu- 
schlagen, mit dem unter mttglichst weitgehender Vermeidung einer 
chemischen Behandlung Oder Vorbehandlung ein Filzf rei-Ef f ekt 
vergleichbar dem der Chlorbehandlung erzielbar ist. 

Vorzugsweise sollte ein solches Verfahren ohne grOBeren maschi- 
nen-technischen Aufwand, mOglichst unter Verwendung herkOmmli- 
cher apparativer Ausrtistung durchftihrbar seln. 

Diese Aufgabe wird erf indungsgemftB dadurch gelttst, daB die Wol- 
le in einer Flotte mit einem proteolytischen Enzym bei stehen- 
der Ware und bewegter Flotte behandelt wird. 

Unter der zu behandelnden Ware ist im Sinne der vorliegenden 
Erfindung Wolle in Form von Flocke, Kammzttgen, Garnen, Geweben, 
Maschenstof fen oder dergleichen zu verstehen. 

Die erf indungsgeraafle Verf ahrensweise des Durchstrttmens der En- 
zymf lotte durch die stehende Ware lSBt sich zum einen in her- 
kOmmllchen Anlagen durchfiihren. Zum anderen lSBt sich der An- 
grif f des proteolytischen Enzyras der Flotte auf die Wollfasem 
so steuern, daB einerseits ein ausreichender Filzfrei-Ef f ekt 
erhalten wird, andererseits aber ein Abbau der Festigkeit der 
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Wollfaser auf einen tolerierbaren Umfang begrenzt wird. Auch 
kann der naturliche Wollcharakter weitestgehend erhalten war- 
den, ohne Kompromisse bei der Filzfrei-Ausrustung eingehen zu 
mussen • 

Die erhaltene Wollqualitat 1st in Bezug auf die erreichte Filz- 
f reiheit mindestens vergleichbar mit der in den komplizierteren 
Kombinationsverfahren erhaltenen, wahrend andere Eigenschaften 
wie z.B. der Schrumpf, vergleichbar mit den Resultaten des rei- 
nen Chlor-Verfahrens sind. 

Typischerweise weisen die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren 
erhalt8nen ausgertlsteten Wollfasern eine veranderte 

Schuppenschicht auf, bei welcher zumindest teilweise freie 
Schuppenenden vorhanden aind, welche von der darunterliegenden 
liegenden Faserstruktur abgelost und aufgestellt sind, wobei 
dxe Faserenden der Wollfasern im wesentlichen frei von Fibril- 
lierungserscheinungen sind . 

Bisher war man davon ausgegangen, daB zur Verbesserung der 
Pilzfreiheit die Oberflache der Wollfasern mil: ihrer Schuppen- 
schicht moglichst weitgehend geglattet werden muB. In diesem 
Sxnne wurde soger die Beschichtung der Wollfasern zur Erzeugung 
einer glatten Oberflache angewandt, was aber natUrlich sehr 
weitgehend den Wollcharakter verandert. 

im Gegensatz zu den Zielen der bekannten Filzf rei-AusrOstver- 
fahren, wo insbesondere mittels enzymatlschem und/oder oxidati- 
ve™ Abbau der Schuppenenden versucht wird, eine moglichst glat- 
te Faseroberflache zu erzeugen, erreicht die vorliegende Erfin- 
dung mit einer vollig anderen Oberf lachenstruktur der Fasem 
ein vergleichbares Ergebnis bei vergleichbarer Faserschadigung 
wie bei den bekannten Verfahren. 

Das erfindungsgemafle Verfahren vermeidet trotz der erzielten, 
mit dem Chlorverfahren vergleichbaren Filzf rei-Eigenschaf ten' 
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ein Vergilben der Fasern und erttffnet beim F&rben der Wolle zu- 
s&tzliche Mtiglichkeiten, da ohne die Notrwendigkeit der Verdek- 
kung von Vergilbungserscheinungen gearbeitet warden kann. 

Bevorzugt vermeidet das erf indungsgem&Be Verfahren jeden Ein- 
satz von oxidierenden Chemikalien, insbesondere von Chlor, so 
dafl sich unter dem Gesichtspunkt der Umweltbelastung erhebliche 
Vorteile ergeben. AuBerdem miniraiert dies den maschinen- 
technischen Aufwand. 

Die Wolle wird bevorzugt in Form von Wollgarn behandelt, kann 
aber auch in bereits verarbeiteter Form als Wollgewebe Oder 
-gewirk dem erf indungsgemaflen Verfahren unterworfen werden, 

Der Enzymgehalt der Flotte wird bevorzugt im Bereich von 0,10 
bis 3,0 g/1, welter bevorzugt im Bereich von 1,5 bis 2,0 g/1 
gew&hlt. Hier werden zum einen in vertretbaren Behandlungszei- 
ten ausreichende Behandlungsresultate erzielt, wahrend anderer- 
selts der enzymatlsche Angrlff noch beherrschbar und kontrol- 
lierbar blelbt und eine Fibrillierung der Faserenden oder im 
zwischen den Faserenden liegenden mittleren Bereich der Faser 
vermleden wird. Bei der Fibrillierung wird die Schuppenstruktur 
soweit erodiert, daB die im Faserkern vorhandenen einzelnen Fi- 
brillen freigelegt werden. 

Bei der Wahl des Flottenverhaitnisses hat sich ein Wert im Be- 
reich von 1:3 bis 1:20, insbesondere aber von 1:6 bis 1:12 als 
vorteilhaft erwiesen. 

Zur optimalen Nutzung der proteolytischen Enzymaktivitat emp- 
fiehlt sich ein leicht basischer pH-Wert, der vorzugsweise ge- 
puffert wird. 

Zur optimalen Vorbereitung der Ware wird diese bei etwas erhtth- 
ter Temperatur, d.h. beispielsweise ca. 30°C, mit einer Tensid- 
lasung benetzt und entltiftet. Erst danach wird vorteilhaf ter- 
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Beh!Li aS ^ ZU9S9eben ' WaS gleichmMBige enzymatische 

Behandlung der gesamten Ware in diesem Schritt gewahrleistet. 

Die proteolytische Flotte „ird wahrend der Behandlungsdauer be- 
vorzugt auf einer Temperatur im Bereich von 45 bis 75°C gehal- 
ten . 



Obwohl sich selbstverstandlich verschiedene proteolytische En- 
zyme, vor allem mit mittlerer Aktivitat, fur das erfindungsge- 
maBe Verfahren eignen, warden beste Resultate mit dem Enzym 
Subtilisin, CAS No. 9014-01-1 erzielt. 

Diese Protease 1st bislang lediglich als Enzym fur Haushalts- 
waschmittel, Geschirrsptilmittel und fur das industrielle Wa- 
schen bekannt geworden und unter der Bezeichnung Esperase auf 
dem Markt erhaltlich (Novo Nordisk A/S, Danemark). 

Oberraschenderweise wurde fur dieses spezifische Enzym gefun- 
den, daB es sich im Sinne der vorliegenden Erfindung bei einer 
Temperatur von 60 °C und hoher, besonders bevorzugt bei ca. 70 
°C, mit besonders hoher Aktivitat einsetzen laBt. Optimale Kon- 
zentrationen dieses Enzyms in der Flotte bei den genannten er- 
hohten Temperaturen liegen dann erheblich niedriger als bei den 
sonst empfohlenen Behandlungs temperaturen und zwar im Bereich 
von 0,10 bis 0,55 g/1 Subtilisin. 

Welter wurde uberraschenderweise gefunden, daB sich Subtilisin 
auch bei starker basischen pH-Werten in der Flotte mit gestei- 
gerten Aktivitaten einsetzen laBt. Die moglichen hoheren pH- 
Werte reichen bis zum pH-Wert von 9,5. Prinzipiell laBt dieses 
Enzym auch noch hohere pH-Werte zu ohne in seiner Aktivitat 
drastisch abzufallen, jedoch fangt bei hoheren pH-Werten ein 
ZersetzungsprozeB der Wollfasern an immer mehr an Bedeutung zu 
erlangen, so daB far die Praxis, wo nur ein begrenzter Festig- 
keitsverlust tolerierbar ist, die Grenze ungefahr bei pH 9 5 
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liegt. Bei solch hohen pH-Werten sind Enzyrakonzentrationen in 
der Flotte von 0 r 125 g/1 bereits optimal. 



Bevorzugt findet roan bei der erf indungsgemBB behandelten Wolle 
eine groBe, wenn nicht die Uberwiegende Zahl der freien Schup- 
penenden abgelttst und aufgestellt. Weiter bevorzugt wird die 
erodierende Behandlung zu dem Punkt gefuhrt, zu dem in der un- 
ter den Schuppenenden liegenden Faserstruktur noch keine Fi- 
brillenstrukturen erkennbar werden. 

SolchermaBen behandelte Wolle weist neben einem Maximum an ver 
bliebener Festigkeit eine ausgezeichnete Filzfreiheit auf . 

Diese und weitere Vorteile der Erfindung werden im folgenden 
anhand der Zeichnung und anhand von Beispielen noch naher er- 
lautert. Es zeigen im elnzelnen: 



Fig. 1 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen in den VergrOBe- 

rungen 150, 500, 1000 und 2500 von Wolle als Streich- 
garn mit einem Titer von 5300 dtex (Nm 1,9/1); unbe- 
handelt ; 

Fig. 2 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen der Wolle von Fig. 
bis 1 nach einer erf indungsgemaBen Enzym- Behandlung zur 

i 

Fig. 5 Filzfrei-Ausrttstung; 

Fig. 6 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen in den VergrttBe- 
rungen 150, 500, 1000 und 2500 von einem Woll- 
Kammgarn mit einem Titer von 770 dtex (Nm 13/2) im 
unbehandelten Zustand; 

Fig. 7 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen des Gams aus Fig. 
6 nach einer herkbmmlichen Chlorbehandlung; 

Fig. 8 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen des Gams aus Fig. 
6 nach einer erf indungsgemaBen Enzyra-Behandlung; 
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Fig. 9 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen eines nicht erfin- 
dungsgemaB behandelten Wollgarns; 

Fig. 10 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen eines mittels ei- 
nes kombinierten Oxidations -/Enzymverfahren behandel- 
ten Wollgarns; 

Fig. 11 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen eines blind behan- 
delten Streichgams 5300 dtex; 

Fig. 12 Rasterelektronenmikroskopaufnahmen eines erfindungs- 

bis gemaB behandelten Streichgams 5300 dtex, Behand- 

Fig. 15 lungstemperatur 70 °C bei pH 8 wahrend 50 min. 

im folgenden sei anhand von Beispielen das erfindungsgemaBe 
Verfahren noch naher erlautert: 

Belspiele 1 bis 4: 

Das in Fig. i als Rohware gezeigte Wollgarn (Streichgarn 5300 
dtex) in Kreuzspulaufmachung wird in einem Garnf arbeapparat bei 
einem Flottenverhaltnis von 1:10 wie folgt behandelt: 

Die Ware wird zunachst bei 30°C durch Zusatz einer TensidlOsung 
(0,5 g/1 einer Tensidkombination auf der Basis nichtionogener 
Fettalkoholethoxylate, namlich PERLAVIN NIC, erhaltlich von 
Textilchemie Dr. Retry GmbH) optimal benetzt und entltiftet. 

Danach erfolgt die Zugabe eines Puffers aus vorgemisohten 2 6 
g/1 Natriumdihydrogenphosphat und 0,8 ml/1 Natronlauge 50 %-ig 
zum Einstellen des pH-Werts der Flotte auf 8,0. Nach ca. 5 min 
Vorlaufzeit wird der pH-Wert nochmals UberprUft und gegebenen- 
falls durch Zugabe von weiterem Puffer erneut auf 8,0 einge- 
stellt. a 
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Hierauf wird die Flotte mit einer Aufheizgeschwindigkeit von 
2°C/min auf 50°C aufgeheizt, der pH-Wert nochmals kontrolliert 
und gegebenenfalls erneut auf 8,0 eingestellt. Jetzt wird das 
Enzym Subtilisin, CAS No 9014-01-1 in den folgenden Verhaltnis- 
sen zugegeben: 

Bei spiel 1 0,25 g/1 Flotte 

Beiapiel 2 0,5 g/1 Flotte 

Bei spiel 3 1,0 g/1 Flotte 

Beispiel 4 2,0 g/1 Flotte 

Ab dem zeitpunkt der Enzymzugabe wird die Ware wahrend 45 min 
weiterbehandelt (Die Behandlungsdauer kann bei dem hier verwen- 
deten Enzym problemlos in dem Berelcb von 30 min bis 60 min va- 
riiert werden, urn die Behandlung an die zu behandelnde Wollqua- 
litat anzupassen), die Temperatur wird bei 50°C gehalten. 

Direkt nach Ablauf der gewahlten Behandlungszeit wird durch ein 
schnelles Aufheizen auf 85°C die enzymatische Aktivitat abge- 
stoppt. Die Temperatur von 85°C wird fur 10 min gehalten, da- 
nach wird die Flotte auf ca. 60°C abgektthlt. Hierauf wird so- 
fort 2 mal mit 50°C warmem Wasser, danach 1 mal mit kaltem Was- 
ser gesptllt. 

Wie im bekannten Filzfrei-AusrUstprozeB ttblich, folgt auch hier 
im AnschluB an die erf indungsgemftfle Enzymbehandlung ein Avi- 
vierprozeB mit einer 1- bis 3-%igen wafirigen Losung eines han- 
delsUblichen NaBparaf f inierungsmittels ( vorzugsweise Perifil 
207, Textilchemie Dr.Petry GmbH, Reutlingen) um die Glatte und 
Geschmeidigkeit der Game zu erhohen und um damit die Weiter- 
verarbeitbarkeit zu verbessern. 
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Die so erhaltenen Proben wurden entwassert, trocknen gelassen 
und im Rasterelektronenmikroskop untersucht. Die Ergebnisse be- 
inhalten die Figuren 2 bis 5. 

Wahrend in den Elektronenmikroskopaufnahmen von Fig. 1 die un- 
veranderte Schuppenschicht eng an der Faseroberf lache anliegen- 
de freie Schuppenenden zeigt, weisen die erf indungsgemafl behan- 
delten Fasern, wie aus den Figuren 2 bis 5 ersichtlich mit 
steigendem Enzymgehalt der Flotte und bei sonst gleich gehalte- 
nen Behandlungsbedingungen in wachsendem MaBe von der darunter- 
ixegenden Faserstruktur abgeloste und aufgestellte Schuppenen- 
den auf . Selbst bei der hochsten Enzymkonzentration in der 
Flotte kommt es bei den, erfindungsgemafien Verfahren nicht zu 
einer volligen Erosion der Faseroberf lache bzw. der Schuppen 
die die in. Faserkern vorhandenen Fibrillen freilegen wiirde 
Vielmehr wird auch beim Behandlungsergebnis des Belspiels 4 
(Fig. 5) noch keine Fibril lens truktur an der Faseroberf lache 
sich-tbar. 

Tabelle 1 fafit die bei der Untersuchung der Wollproben des un- 
behandelten Materials sowie der gemafi den Beispielen 1 bis 4 
behandelten Proben gefundenen Elgenschaf ten zusanunen. 

Die Oberprufung der Filzfreiheit erfolgte am behandelten Garn 
gemafi dem Standard-Verfahren des Internationalen Wollsekretari- 
ats (IWS) (Testverfahren 31, Waschprogramm 5A) und ergab far 
alle Proben der Beispiele 1 bis 4 eine zuf riedensteliende Filz- 
freiheit, wobei der Test, insbesondere bei der Ware der Bei- 
spiele 3 und 4, diesbezuglich hervorragende Ergebnisse erbrach- 
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Tabelle 1 



Beispiel 


Behandlungsbed. 


ReiBfestigkeitsverlust 


Waschschrumpf/Filzverhalten 


Weiftgrad 


1. Wasche 


2. Wasche 


3. Wasche 


Vergleich 


unbehandelt 




-38% 


-50% 


-53% 


-7 


1 


0,25 g/l SubtiGsin 


5% 


-19% 


- 31 % 


-35% 


-6 


2 


0,5g/ISubtilisin 


12% 


-16% 


-24% 


-28% 


-5 


3 


1,0g/ISubtilisin 


27% 


-8% 


-10% 


-10% 


-1 


4 


2,0 g/l Subtilisin 


30% 


-5% 


-9% 


-9% 


2 



DarOber hinaus war der Weifigrad der Ware einer herkammlich aus- 
gertisteten Ware Uberlegen. Der in der Tabelle 1 angegebene 
WeiSgrad wurde tiber Datacolor-WeiBmetrik (Fa, Datacolor GmbH) 
gemessen und nach Berger berechnet. 

Die an den Fasern beobachteten Festigkeitsverluste waren stets 
kleiner oder gleich 30 %. 

Beispiele 5 und 6: 

Hier soil an einem Wollgarn (Kammgam) der Effekt der herkttmm- 
lichen Chlorbehandlung und der erf indungsgemaBen Behandlung 
(gleiche Vorgehensweise wie fUr Beispiel 4 beschrieben) eriau- 
terl: werden: 

Die hier zu besprechenden Ergebnisse wurden an einem Wollgarn 
erhalten,, das in Form eines Kammgarns zu einer Maschenware ver- 
arbeitret war (Kammgarn mit Titers 770 dtrex auf einer Flach- 
strickmaschine Universal Typ MC-642/8 einbettig mit einem Co- 
ver-Faktor F c » 1,4 verstrickt). 

In Fig. 6 ist die Wollf aserstruktur der unbehandelten Ausgangs- 
ware gezeigt* 
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;t V ( y er9lelChSbei ^el) wurde die Ausgangsware von 
Fig. 6 mit Basolan DC (Hersteller BASF AG) den Herstelleranga- 
ben gemaB behandelt. Hierbei handelt es sich urn ein typisches 
Chlor- Verfahren. Das Ergebnis zeigt Figur 7. 

in Beispiel 6 schlieBlich wurde die Ausgangsware von Fig 6 ge- 
maB der Vorgehensweise von Beispiel 4 behandelt. Das Ergebnis 
zeigt Figur 8. 9 

Bei der in Figur 6 gezeigten Rohware liegen die freien Schuppe- 
nenden wieder eng an der darunterliegenden Faseroberf lache an 
in Figur 7 wird die Erosion der Schuppen, insbesondere an ihren 
Endbereichen duroh das Chlorverfahren deutlich, ebenso wie die 
geringer gewordene Dicke der Schuppen selbst. Figur 8 schlieB- 
lich zeigt wieder das Ergebnis der erf indungsgemaBen Behandlung 
der wolle mit teilweise abgelOsten und aufgestellten freien 
Schuppenenden . 

in Tabelle 2 sind die PrUfergebnisse der Proben der Beisplele 5 
und 6 zusammengefaBt. Zum Vergleich werden die Werte fur die 
Rohware mit angegeben. Der WeiBgrad wurde wieder wie oben be- 
schrieben gemessen und berechnet. 

Beim Vergleich der Ergebnlsse der Beisplele 5 und 6 wird deut- 
lich, daB das erfindungsgemaBe Vefahren bei ledlgllch geringftt- 
gigen ReiBfestigkeitsverlusten zu elnem Fiachenschrumpf bzw 
elnem Filzverhalten fuhrt, welcher(s) verglelchbar 1st mit dem 
der chlorbehandelten Ware. Dabel konnte mit dem erf indungsgema- 
Ben Verfahren nicht nur die Natur der Wollfasem weltgehend er- 
halten werden, sondern es wurde daruber hinaus ein WeiBgrad er- 
halten, der erheblich besser war als bei der herkammlich behan- 
delten Ware (Beispiel 5). 

Wie bereits bei den in Tabelle 1 wiedergegebenen MeBwerten des 
WeiBgrades 1st auch bei den in Tabelle 2 enthaltenen erkennbar. 
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daB das erf indungsgemaBe Verfahren sogar gegenUber der Rohware 
zu verbesserten weiBgraden flihrt. 



Tabelle 2 



Beisp. 


Behand- 
lungsbed. 


Gewichts- 
veriust 


ReiBfestig- 
keitsveriust 


Flachenschrumpf/Filzverhalten 
Zahl der Waschen 


WeiBgrad 










1 


3 


5 


10 




Ver- 
gleich 


blind 


0.1% 




- 16,0% 


-22,0% 


-27,0% 


-42.7% 


10 


5 


3% 

Basolan DC 


1,6% 


ca. 0 % 


-7,7% 


-11,0% 


-12,7% 


-18,4% 


6 


6 


2,0 g/l 
Subtilisin 


5,0% 


14,2% 


-5,2% 


-10,2% 


-12,8% 


-19.3% 


16 



Beispiel 7 : 

In diesera Beispiel wurde die Enzymbehandlung bei bewegter Ware 
durchgefUhxrt und ein zum Teil vollstandiger Abbau der Schuppen 
erhalten. Der Abbau der Fasern ist hier soweit fortgeschritten, 
daB neben einer Fibrillierung der Fasern an den Faserenden zu- 
satzlich ein AufspleiBen zwischen den Faserenden, mitten in der 
Faser beobachtet werden kann ( Figur 9 ) . 

Beispiel 8: 

In diesera Beispiel wurde eine gemaB den Vorscbriften der DE-A 
43 44 428 mit einem kombinierten chemisch-enzymatisch Aus- 
rOstverfahren behandelte Wolle untersucht. Die Schuppenenden 
wurden vergleichsweise wenig verandert, insbesondere stehen 
keine Schuppenenden von der Faseroberf lache ab (Figur 10). 



Beispiele 9 bis 16: 
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auohanaal BelSPlSlen ""sonstan glaiohan Var- 

auohabaaingungan wie In aan Baispialan 1 bis 4 bai elna* Subti- 
Haingahalt aar Flo«e von 2.0 g/1 una ainan, pH-Wart aer Flo«a 
von 8.0 am WoU-Ka-ungam „it dem Titar Na 28/2 wabrana 50 In 
an^scb bana„aa lt . Dle Taaparatur aar Babanaiung wuraa A- 

t\ TabSllS 3 an3B9Sben V "" e "- M °<* °« 50 ai- 

nutigan Babanaiungazalt wuraa aia Flotta aorort abgalaaaan una 
Imal mit auf pH 4 aingastaHtar waasrigar EssigsauralOaung ait 
ainar Tamparatur von 50'C gawasohan una aanach Imal mit kaltam 
Waaser (20'C) gespult. ^ 



Tabelle 3 




Diese Reihe zelgt, daB auch be! Temperaturen von 85 °C und dar- 
ker noch Enzymaktivltai: vorhanden 1st, so daB bei Verwendung 
von Subtilisin als proteolyses Enzyn, das Abstoppen der Be- 
handlung bevorzugt durch sofortiges Ablassen der Flotte und 
Spulen der behandelten Wolle (pH-Wert * 4), „i e oben beschrie- 
ben, erfolgt. 
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Die Bestimmung der Werte ftir den Gewichtsverlust, die Reiflfe- 
stigkeit und die Dehnung dienen zur Abschatzung fttr den Grad 
der Schadigung, den die Wollfasern erleiden. Ein maximaler Grad 
der Schadigung wird bei einer Temperatur von ca. 70 °C erzielt. 
Der Schadigungsgrad der Wolle bei dieser Temper atur ist aber in 
der Praxis nicht tolerierbar, so dafl in der Versuchsreihe der 
Beispiele 17 bis 21 auf eine fUr so hohe Temperaturen optimale 
Enzymkonzentration geprtift wurde. 

Beispiele 17 bis 21: 

Analog den Beispielen 9 bis 16 wurde in dieser Reihe ein Woll- 
Streichgarn mit einem Titer von 5300 dtex bei einer Behand- 
lungstemperatur von 70 °C und einem pH-Wert der Flotte von 8,0 
bei unterschiedlichen Enzymkonzentrationen wahrend einer Zeit- 
dauer von 50 min behandelt. Die Enzymkonzentrationen und die 
Ergebnisse der Wollbehandlung sind in Tabelle 4 zusammengef aBt . 
Der WeiBgrad wurde wie im Zusammenbang mit den Beispielen 1 bis 
4 beschrieben bestimmt. 



Tabelle 4 



Beispiel 


Enzymkonz. 


Gewichts- 
verlust 


ReiBfestig- 
keitsveriust 


Waschschrumpf/ Filzverhalten 


WeiBgrad 


1. Wasche 


2. Wasche 


3. Wdsche 


Vergleich 


unbehandelt 






-38% 


-53% 


-54% 


-7 


Blindprobe 




2.4% 


18% 


-33% 


-48% 


-55% 


-5 


17 


0.250 


4.2% 


26% 


-11 % 


-19% 


-23% 


-2 


18 


0,375 


4,8% 


30% 


-4% 


-9% 


-10% 


-1 


19 


0.50 


5.8% 


43% 


-3% 


-7% 


-9% 


0 


20 


1.0 


6,6% 


55% 


-1% 


-3% 


-3% 


1 


21 


2.0 


7.1% 


61% 


-1% 


-1% 


-2% 


3 
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""TT ZSl9t ' ° Pt ^ la ^nlase be! so hohen 

Behandlungstemperaturen im Bereich von ca. 0 375 o/l Sub^^T 
in der Flotre erzielt werden. Subtrlisin 

Die Ergebnisse der Behandlung sind auoh in den Figuren 11 bis 

bei v r ert ' JeWBilS ^ — -olopeurnahmen 

Linne™^ 15 °- £ilCh ' - — 

Figur 11 zeigt das bllndbehandelte Garn wahrend Figur 12 dae 
Ergebnis der Behandlung gemaB Beiapiel 17, Figur 13 das Ergeb- 
nis der Behandlung gemaB Beiapiel 18, Figur 14 das Ergebnis der 
Behandlung gemaB Beiapiel 19 und Figur 15 das Ergebnis der Be 
handlung gemaB Beiapiel 21 zeigen. 

Die Faserschadigung in den Beispielen 19 bis 21 ist so groB 

I2tl ^ ^ 15 ^ ^ erfin ^gsgemaB angestrebte Fa- 

serstruktur mit einer veranderten Schuppenschicht, welche zu- 
kindest teilweise rreie Schuppenenden aufweist, welche von der 
darunterliegenden Faserstruktur abgelost und aufgestellt sind 
ohne daB Jedoch die Faserenden der Woll.asern meLiche Pibr^- 
lierungserscheinungen zeigen, nicht mehr erreicht wird, sondern 
vielmehr das AblOsen ganzer Schuppen beobachtet wird (Figur ^ 

Z^l ^ S ° 9ar e±nS 2ersto ™* *** Fase mit teilweiser 

Aufiosung in Einzelf ibrillen (Figur 15; Beispiel 21). 

Beispiele 22 bis 26: 

in dieser Versuchsreihe wurde wieder bei analoger Vorgehenswei- 
se wie in den Beispielen 9 bis 16 der pH-Wert der Flotte vari- 
ien:, wahrend die Temperatur wahrend der Behandlungsdauer von 
50 min bei 70 °C gehalten wurde. Die Enzymkonzentration betrug 
bei alien Beispielen 0,125 g/1, da bei sehr hohen pH-Werten die 
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bei pH 8,0 als optimal gefundene Enzymkonzentration sich als zu 
hoch erweist. Die Ergebnisse sind zusammen mit den variierenden 
pH-Werten in Tabelle 5 zusammengef aBt . 



Tabelle 5 



Beispiel 


pH-Wert 


Gew.-ver1ust% 


ReiSfestigkeit 


Waschschrumpf/ Filzvertialten 


ReiBkraft 


Verlust% 


1. Wasche 


2. Wasche 


3. Wasche 


Vergleich 






18.7 N ! 




-38% 


-53% 


-54% 


22 


8,0 


3.2 


15,6 N 


16 


-14% 


-20% 


-28% 


23 


8,5 


4.1 


14,2 N 


24 


-10% 


-14% 


-19% 


24 


9,0 


6.0 


13.2N 


29 


-6% 


-10% 


-12% 


25 


9,5 


6.4 


13.0 N 


30 


-6% 


-11 % 


-11 % 


26 


10.0 


6,8 


12.0N 


36 


-8% 


-10% 


-10% 



Insgesamt lafit sich aufgrund dieser Versuchsreihe f eststellen, 
daB ein Arbeiten mit dem Enzym Subtilisin bei sehr hohen pH- 
Werten im Prinzip mttglich ist, jedoch mit steigendem pH von Ne- 
beneffekten begleitet wird, die eine Umsetzung in der Praxis 
schwieriger machen. So empfiehlt sich als maximaler pH-Wert im { 
groBtechnischen MaBstab pH 9,0, der insbesondere reproduzierba- 
re Ergebnisse und eine leichtere pH-Kontrolle erlaubt. 
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Patentansprtiche 



Varfahran zum Fllzfral-Auarttatan von Wolla unter Varwan- 

F"«: on d e fl iner ein EnzyB enthalt j:r 

" 0 " e ' f 3UrCh «— daB die Bahandlung der 
Wolla bal st aha„ d er „ara und ^ 

B^^" T AnSPrUCh *' daduroh daB dla 

Beh^ndl„„ g ohlorrral ^ £rei TOn , nderen oxldler ; nden 

Chemlkallen durchgefuhrt wird. 

Verfahren naoh Anapruoh l 2 , da(Jurch gekenMelohnet 

daB dla „ olle in Form von Wollgarn Car hlaraua barged 
stelltan Geweban o d ar Gewlrkan behandalt wird. 

IZT^ na ° h elne " ^ tos ^»e 1 bla 3. d ad„rch ge- 
kannzalohna,:. daB dar Enzymgahalt dar Flotta 0.10 bla 3 0 
g/1, vorzugsweise 1,0 bla 2.0 g/1 betragt. 

'"'f™ "** taSI>rUch 4 - gekannzelchnat:. daB daa 

Flottenvarhaltnla 1:3 bla 1 = 20. bavorzugt 1 = 6 bla 1=12 ba- 

Varfahran naoh alna„ dar voranstanandan AnaprOcha, daduroh 
gekennzeiohnat. da6 dar p„ dar Flotta alkaliaoh elnge- 
stellt wird. u 

Verfabren nach einen, der Ansprticbe 1 bis 6, dadurch ge - 

^ die B ^lung m± t der proteolytiscben 
Flotte bei erhOhter Temperatur, insbesondere bei ca. 45 
bis 55°C durchgeftihrt wird. 
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8. Verfahren nach einem der voranstehenden Ansprtlchen, da- 
durch gekennzelchnet, daB die Ware vor der Behandlung mit 
der enzymatischen Flotte mit einer TensidlOsung bei erhOh- 
ter Temperatur benetzt und entltiftet wird. 

9. Verwendung des Enzyms Subtlllsin, CAS Nr. 9014-01-1 bei 
Filzf rel-Ausrtisten von Wollfasern unter Einhaltung einer 
Behandlungs temperatur oberhalb von 60 °C, 

10. Verwendung des Enzyms Subtilisin nach Anspruch 9, dadurch 
gekennzelchnet, daB das Enzym in einer Ldsung mit einem 
pH-Wert im Berelch von 8 bis 9,5 eingesetzt wird. 

11. Verwendung nach Anspruch 9 oder 10, dadurch gekennzelch- 
net, daB das Enzym in der Ldsung in einer Konzentration 
von 0,10 bis 0,55 g/1 einsetzt wird. 

12. Verwendung einer alkalischen Ldsung des Enzyms gemBB einem 
der AnsprUche 9 bis 11 zur Behandlung von Wolle beim Filz- 
frei-AusrUsten . 

13. Filzf rei behandelte Wollfasern mit einer Schuppenschicht, 
bei welcher mlndestens Teile der freien, an der Faserober- 
flMche sichtbaren Schuppenenden verSndert sind, dadurch 
gekennzelchnet, daB die verSnderte Schuppenschicht zumin- 
dest tellweise freie Schuppenenden aufweist, welche von 
der darunterliegenden llegenden Faserstruktur abgeltist und 
aufgestellt sind, und daB die Faserenden der Wollfasern im 
wesent lichen frei von Fibrillierungserscheinungen sind. 

14. Wollfasern nach Anspruch 13, dadurch gekennzelchnet, daB 
die ttberwiegende Zahl der freien Schuppenenden von der 
darunterliegenden Faserstruktur abgelttst und aufgestellt 
sind. 
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15. 



net flafl ale unter aen Schuppenenden liegende Feserstruk- 
t« im wesentHCen frei von sichtbaren Flbrillenstruktu- 

xBIl lSt. 
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